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Pa t en t anspruche 

1. Isocyanataddukte, herstellbar durch Umsetzung mindestens 
5 eines Polyisocyanats mit Verbindungen mit mindestens zwei mit 

Isocyanatgruppen reaktiven Wasserstof f atomen, mit einem 
kristallinen Anteil von kleiner 10 J/g, bestimmt durch Diffe- 
rential-Scanning Calorimetrie nach DIN 51 004 bei 20 K/min 
von Raumtemperatur bis 250°C unter Verwendung von Stickstoff 
10 mit 31/h als Tragergas und einem Aromatengehalt , angegeben 

als Kohlenstof f atome in aromatischen Ringen, von kleiner als 
31 Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Isocyanat- 
addukte . 



15 2. Isocyanataddukte nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , da£ 
sie eine Warmeleitf ahigkeit , bestimmt nach der Hitzdraht 
Methode bei 23°C / von kleiner 0,2 W/m*K ist, bevorzugt klei- 
ner 0,19 W/m*K, aufweisen. 

20 3. Isocyanataddukte nach den Anspruchen 1 und 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass sie Fullstoffe enthalten. 

4. Isocyanataddukte nach den Anspruchen 1 bis 3 dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Fullstoffe Mikrohohlkugeln mit einer mog- 

25 lichen Druckbelastung von groSer 10 bar sind. 

5 . Isocyanataddukte nach den Anspruchen 1 bis 4 dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Fullstoffe Mikrohohlglaskugeln sind. 

30 6. Isocyanataddukte nach den Anspruchen 1 bis 5 dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Fullstoffe Mikrokunststof fhohlkugeln sind. 

7. Isocyanataddukte nach den Anspruchen 1 bis 6 dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Fullstoffe keramische Mikrohohlkugeln 
35 sind. 



40 



45 
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Verfahren zur Herstellung von Isocyanataddukten nach 
Anspruch 1 bis 7 durch Umsetzung von 

a) mindestens dif unktionellen Isocyanaten mit 

b) mindestens einer Verbindung mit mindestens zwei reaktiven 
Wasserstof f atomen in Gegenwart von 

c) Katalysatoren 



dadurch gekennzeichnet, dass die Verbindungen mit reaktiven 
Wasserstof f atomen b) mindestes ein Polyetherol bi) mit einer 
Funktionalitat grofier 2,5 und einer Molmasse grower 300, 
bevorzugt zwischen 300 und 1000 g/mol, und mindestes ein 
15 Polyol bii) mit einer Molmasse groSer 1000 g/mol und einer 

Funktionalitat zwischen 1,7 und 3 enthalten und die Umsetzung 
bei einer Kennzahl kleiner 200 durchgefxihrt wird. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet , daS als 
20 Isocyanat a) eine Mischung aus Diphenylmethandiisocyanat und 

Polyphenylen-polymethylen-polyisocyanaten eingesetzt wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 9 dadurch gekennzeichnet, dass das 
Isocyanat in einer Menge von kleiner 54 Gew.- %, bezogen auf 

25 das Gewicht aller Einsatzstof f e , eingesetzt wird. 

11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Komponente b) zusatzlich mindestens ein Polyetherol biii) mit 
einer Molmasse kleiner 1000 g/mol und einer Funktionalitat. 

30 kleiner 2,5 enthalt. 

12. Verfahren nach Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Komponente b) zusatzlich mindestens ein Polyesterol biv) ent- 
halt. 

35 

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Komponente b) weiterhin mindestens einen difunktionellen 
Kettenverlangerer bv) mit einem Mo lekular gewicht im Bereich 
zwischen 62 und 400 g/mol enthalt. 

40 

14. Verfahren nach Anspruchen 15, dadurch gekennzeichnet dass als 
Katalysatoren Aminkatalysatoren und/oder Trimerisierungskata- 
lysatoren verwendet werden. 



45 15. 



Verwendung von Isocyanataddukten nach Anspruch 1 bis 7 zur 
Isolierung von Rohren. 
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16. Verwendung von Isocyanataddukten nach Anspruch 1 bis 7 zur 
Herstellung von Sandwi che lement en . 

17 . Verwendung von Isocyanataddukten nach Anspruch 1 bis 7 als 
5 Isolierstege fur Tiiren und Fenster. 



10 
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Iso cy ana t adduk t e 
Beschreibung . 

5 

Gegenstand der Erfindung sind im wesentlichen kompakte Isocyanat- 
addukte mit geringer Warmeleitfahigkeit. 

Kunststof fe, die durch Reaktion von Polyisocyanaten hergestelit 
10 werden, in folgenden als Isocyanataddukte bezeichnet, werden in 
vielen Bereichen der Technik eingesetzt. Zu den Isocyanataddukten 
gehoren beispielsweise die Polyurethane , Polyisocyanurate und 
Polyharnstof f e . 

Ein wesentliches Einsatzgebiet der Isocyanataddukte ist die 
Warmedammung, beispielsweise bei Kuhlgeraten, Gebauden oder Rohr- 
leitungen. Fur dieses Einsatzgebiet werden geschaumte Isocyanat- 
addukte eingesetzt. Fur bestimmte Anwendungen, beispielsweise die 
Rohrdammung im Of f -Shore-Bereich, werden im wesentlichen unge- 
schaumte Isocyanataddukte als Dammaterial eingesetzt. Bei der- 
artigen kompakten Material ien wird die Dammwirkung durch die 
Kunststof fmatrix bewirkt . 

Da die Dammwirkung durch die Kunststof fmatrix in vielen Fallen 
25 nicht ausreichend ist. werden zur Verbesserung der Dammwirkung 
derartiger Materialien haufig Fullstoffe eingesetzt. 

So beschreibt WO 96/28684 Kunststoffe, bei denen Barium-Sulf at 
als hoch dichtes Fullmaterial verwendet wird. Mit diesem Fiill- 
30 stoff kann jedoch keine niedrige Warmeleitf ahigkeit erreicht 
werden . 

GemaS DE 197 30 466 wird eine Matrix aus Isocyanuratgruppen ent- 
haltenden— Isocyanataddukten verwendet, die mit einer Kennzahl um 

35 1000 unter Verwendung von Alkaliacetat als Katalysator herge- 
stelit werden. Die Matrix des so erhaltenen Produkts weist eine 
Warmeleitfahigkeit von weit uber 0,200 W/m*K auf . Auch durch eine 
hohe Konzentration an Mikrohohlglaskugeln im Produkt kann die 
Warmeleitfahigkeit nur auf einen Wert urn 0,140 W/mK gesenkt 

40 werden. 

In WO 99/03922 und US 6 387 447 wird die Beschichtung von Rohren 
mit Polyurethanen sowohl nach dem Rotationsverf ahren als auch 
nach dem klassischen GieSverf ahren im Formenguss beschrieben. Die 
45 Anwendung dieser Rohre liegt im Of f-Shore-Bereich. Beansprucht 
werden Beschichtungsmassen aus Polyurethan beziehungsweise Poly- 
isocyanurat, gefiillt mit Mikrohohlkugeln, die eine Druckfestig- 
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keit >10bar besitzen. Diese mit Mikrohohlkugeln gefullten Iso- 
lierbeschichtungen sollen Warmeleitzahlen < 0,180 W/m*K auf- 
weisen. Der warmeleitf ahigkeitssenkende Einfluss durch die Mit- 
verwendung von Mikrohohlkugeln ist bekannt und nachvollziehbar , 
5 da die Mikrohohlkugeln selbst eine niedrigere Warmeleitf ahigkeit 
als die Kunststof fmatrix besitzen und sich die Gesamtwarmeleitf a- 
higkeit additiv aus der Warmeleitf ahigkeit der Kunststof fmatrix 
und der der Mikrohohlkugeln zusammensetzt. 

10 In EP 636 467 wird ein Verfahren zur Herstellung von Off -Shore- 
Rohren beschrieben. Dabei wird das Polyurethan mit einer rotie- 
renden Duse auf die Rohre aufgetragen. Zur Durchfuhrung des Ver- 
fahrens ist eine gute Flie&f ahigkeit der Aufbaukomponenten erfor- 
derlich. Das zur Herstellung der Rohre beschriebene Polyurethan- 

15 System verwendet als Isocyanat ein Prepolymer aus monomerem 

Diphenylmethandiisocyanat (MDI) . Die Menge des in den beschriebe- 
nen Rezepturen eingesetzten Isocyanats ist mit etwa 55 Gew.-% 
sehr hoch. Derartige Rezepturen zeigen zumeist recht gute mecha- 
nische Eigenschaf ten, die Warmeleitf ahigkeit ist jedoch fur viele 

20 Anwendungsf alle zu hoch. 

Da zur Einstellung einer geringen Warmeleitf ahigkeit nur eine 
begrenzte Menge an Fullstoffen ohne negative Einfliisse fur die 
mechanischen Eigenschaf ten in die Polyurethan eingearbeitet wer- 
25 den kann, sind fur eine Senkung der Warmeleitf ahigkeit auf diesem 
Weg Grenzen gesetzt. 



Aufgabe der Erfindung war es daher, Isocyanataddukte bereitzu- 
stellen, deren Kunststof fmatrix eine geringe Warmeleitf ahigkeit 
30 aufweist, ohne dass es zu Nachteilen bei der Verarbeitung oder 
den mechanischen Eigenschaf ten der Isocyanataddukte kommt. 

Uber r as chenderwe i s e wurde gefunden, dass eine Matrix aus Iso- 
cyanat adduk ten, insbesondere aus Polyurethan, mit einen kristal- 

35 linem Anteil unter 10 J/g, gemessen mit Differential-Scanning 

Calorimetrie nach DIN 51 004 bei 20K/min; zwischen Raumtemperatur 
bis 250°C unter Verwendung von Stickstoff mit 31/h als Tragergas 
und einem Aromatengehalt , angegeben als Kohlenstof f atome in aro- 
matischen Ringen, kleiner als 31 Gew.-%, eine niedrige Warmeleit- 

40 f ahigkeit aufweist. Die Messungen wurden mit einem DSC-Gerat 
^DSC 7" von Perkin Elmer Instruments durchgef uhrt . 



Gegenstand der Erfindung sind demnach Isocyanataddukte, herstell- 
bar durch Umsetzung mindestens eines Polyisocyanats mit Ver- 
45 bindungen mit mindestens zwei mit Isocyanatgruppen reaktiven 
Wasserstof f atomen, mit einem kristallinen Anteil von kleiner 
10 J/g, bestimmt durch Differential-Scanning Calorimetrie nach 
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DIN 51004 bei 20K/min; von Raumtemperatur bis 250°C unter Ver- 
wendung von Stickstoff mit 31/h als Tragergas zwischen Raumtempe- 
ratur und 250°C und einem Aromatengehalt , angegeben als Kohlen- 
stoffatome in aromatischen Ringen, von , kleiner als 31 Gew.-%, 
5 bezogen auf das Gesamtgewicht der Isocyanataddukte . 

Unter Polymermatrix versteht man das feste Polymermaterial , 
welches das Reaktionsprodukt von Polyolkomponente und Isocyanat- 
komponente abzuglich Fiillstoffe und Hohlraume ist. 

10 

Der kristalline Anteil der Isocyanataddukte der ist bevorzugt 
< 7 J/g, besonders bevorzugt < 3 J/g, insbesondere nicht nach- 
weisbar. Die Nachweisgrenze des angegebenen Verfahrens nach 
DIN 51004 liegt bei etwa 0,5 J/g. 

15 

j Der Aromatengehalt liegt bevorzugt zwischen 5 Gew.-% und 

W 31 Gew.-%, insbesondere zwischen 10 und 20 Gew.-%, jeweils 

bezogen auf die Polymermatrix. 

20 Derartige Isocyanataddukte weisen auch ohne den Zusatz von Full- 
stoffen, wie Mikrohohlkugeln, insbesondere Mikrohohlglaskugeln, 
Warmeleitfahigkeiten kleiner 0,20 W/m*K bevorzugt kleiner 
0,19 W/m*K, besonders bevorzugt < 0,18 W/m*K, bei 23°C, bestimmt 
nach der Hitzdrahtmethode, publiziert von Ebert H.-P.et al . High 
25 Temp. -High Press, 1993, 25, 391-402, auf. Eine detaillierte 
Beschreibung dieser Methode findet sich weiter unten. 

Die Herstellung dieser Isocyanataddukte kann in einer bevorzugten 
Ausfuhrungsf orm der Erfindung erfolgen durch Umsetzung von 

a) mindestens difunktionellen Isocyanaten mit 

b) mindestens einer Verbindung mit mindestens zwei reaktiven 
Wasserstof f atomen in Gegenwart von 

c) Katalysatoren 

dadurch gekennzeichnet , dass die Verbindungen mit reaktiven 
Wasserstof f atomen b) mindestes ein Polyetherol bi) mit einer 
40 Funktionalitat groSer 2,5, bevorzugt grower 3, besonders bevor- 
zugt groSer 4 und einer Molmasse groSer 3 00, bevorzugt. zwischen 
300 und 1000 g/mol, besonders bevorzugt zwischen 300 und 
700 g/mol, und mindestens ein Polyol bii) mit Molmasse groSer 
1000 g/mol, bevorzugt grofier 2000 g/mol und einer Funktionalitat 
45 zwischen 1,7 und 3 enthalten und die Umsetzung bei einer Kennzahl 
kleiner 200 durchgefuhrt wird. Es ist fur eine niedrige Warme- 
leitf ahigkeit bevorzugt eine Kennzahl kleiner 130 zu wahlen, 



30 



35 
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besonders bevorzugt sind Kennzahlen kleiner 110, insbesondere 
solche unter 90. 



Dabei verwendet man das Polyetherol bi) vorzugsweise in einer 
5 Menge zwischen 0,1 bis 80 Gewichts-Teilen, und das Polyetherol 
bii) vorzugsweise in einer Menge zwischen 0,1 bis 99,9 Gewichts- 
Teilen jeweils bezogen auf die Komponente b) . 

Zusatzlich zu den Polyetheralkoholen bi) und bii) kann die Kompo- 
10 nente b) noch weitere Verbindungen mit mindestens zwei mit Iso- 
cyanatgruppen reaktiven Wasserstof f atomen enthalten. 



So kann die Komponente b) zusatzlich mindestens ein Polyetherol 
biii) mit einer Molmasse kleiner 1000 g/mol und einer Funk- 
15 tionalitat kleiner 2,5 enthalten. Der Polyetherol biii), sofern 
j verwendet, kann in einer Menge von 0,1 bis 95 Gewichts-Teilen, 

fjP bezogen auf die Komponente b) , eingesetzt werden. 

Die Polyetheralkohole werden nach ublichen und bekannten Ver- 
20 fahren durch Anlagerung von Alkylenoxiden an H-f unktionelle 

Startsubstanzen hergestellt. Als Alkylenoxide werden hauptsach- 
lich Ethylenoxid und/oder Propyl enoxid einzeln oder in beliebigen 
Gemischen untereinander eingesetzt. Prinzipiell moglich ist auch 
der Einsatz von Butylenoxid oder anderen hoheren Alkylenoxiden. 
25 Die Anlagerung der Alkylenoxide wird zumeist in Anwesenheit von 
Katalysatoren durchgef uhrt . Als Katalysatoren werden in der Tech- 
nik zumeist basische Substanzen, insbesondere Alkalihydr oxide, 
oder Multimetallcyanidverbindungen, auch als DMC-Katalysatoren 
bezeichnet , eingesetzt . 

30 

Zur Herstellung der. Polyetheralkohole bi) konnen als Starter 
%dj{}> vorzugsweise Trimethylolpropan, Glycerin, Saccharose, Sorbit 

(Sorbitol), Sorbit (Sorbitol) /Propyl englykol, Saccharose /Glyce- 
rin/Wasser , Saccharose /Diethyl englykol , Saccharose/Glycerin, 

35 Saccharose /Penaterythrit/Diethylenglykol, Saccharose/Triethanol- 
amin, Ethyl endiamin, vicinales TDA, und weitere gebrauchliche 
hochfunktionelle Starter und/oder deren Gemische eingesetzt wer- 
den. Als Starter konnen auch Vorprodukte aus den genarmten Star- 
tern und einem Alkylenoxid eingesetzt werden, die in eineiti sepa- 

40 raten Verf ahrensschritt hergestellt wurden. 



Als Alkylenoxide kommen, wie oben beschrieben, zumeist Propyl en- 
oxid und/oder Ethylenoxid zum Einsatz. Die Alkylenoxide konnen 
einzeln oder in beliebigen Gemischen miteinander zum Einsatz kom- 
45 men, wobei bei den Gemischen die Anlagerung der Alkylenoxide ein- 
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zeln hintereinander oder als sogenannte statistische Mischung 
erfolgen kann. 

Zur Herstellung der Polyetheralkohole bii) konnen als Starter 
5 vorzugsweise Propylenglykol, Ethylenglykol , Diethylenglykol , 
Glycerin , Glycerin/Wasser , Trimethylolpropan , Tr iethanolamin , 
Dipropylenglykol, Ricinusol eingesetzt werden. 

Als Alkylenoxide kommen auch hier zumeist Propylenoxid und 
10 Ethylenoxid zum Einsatz. Die Alkylenoxide konnen einzeln oder in 
beliebigen Gemischen miteinander zum Einsatz kommen, wobei bei 
den Gemischen die Anlagemng der Alkylenoxide einzeln hinterein- 
ander oder als sogenannte statistische Mischung erfolgen kann. 

15 Zur Herstellung der Polyetheralkohole biii) konnen als Starter 
vorzugsweise Propylenglykol und/oder Ethylenglykol verwendet 
werden. Als Alkylenoxide sind auch hier Propylenoxid und/oder 
Ethylenoxid bevorzugt. 

20 Die Polyesterole biv) werden nach ublichen Verfahren durch 

Kondensation von mehrf unktionellen Carbonsauren mit mehrfunktio- 
nellen Alkoholen hergestellt. Vorzugsweise eingesetzt werden Ver- 
es terungsprodukte aus Adipinsaure und Neopentylglykol ; Adipin- 
saure und Propylenglykol; Adipinsaure und Diethylenglykol; 

25 Adipinsaure, EtylenglykoT und Propylenglykol; Adipinsaure, 

Ethylenglykol und Diethylenglykol; Adipinsaure, Ethylenglykol und 
Butandiol-1, 4; Adipinsaure, Diethylenglykol und Trimethylol- 
propan; Adipinsaure, Phthalsaureanhydrid, Propylenglykol und / 
Trimethylolpropan; Adipinsaure und Dipropylenglykol ; Adipinsaure, 

30 Phthalsaureanhydrid, Olsaure und Trimethylolpropan; Adipinsaure, 
Isophthalsaure und Hexandiol-1 , 6 sowie Phthalsaureanhydrid, 
Diethylenglykol und Ethylenglykol. 

Die Kristallinitat der Polyesterole biv) , bestimmt mit DSC, 
35 sollte keinen Schmelzpeak bzw. eine Schmelzwarme bis hochstens 
7J/g zeigen. 

Fur bestimmte Einsatzgebiete ist es vorteilhaft, dass die Kompo- 
nente b) weiterhin mindestens einen Kettenverlangerer bv) ent- 

40 halt. Als Kettenverlangerer werden vorzugsweise difunktionelle 
Alkohole mit einem Molekulargewicht im Bereich zwischen 62 und 
400 g/mol eingesetzt. Als besonders geeignet erweisen sich 
Dipropylenglykol, Propylenglykol, Neopentylglykol und andere 
Diole mit vorwiegend nicht endstandigen OH-Gruppen, beispiels- 

45 weise Pentandiol-1 , 2 Pentandiol-2 , 3 . 
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Als mindestens difunktionelle Isocyanate a) , werden besonders 
bevorzugt solche auf Basis von MDI mit einer Funktionalitat von 
>2,0 eingesetzt. Beispiele sind Mischungen aus 4,4* -MDI mit einem 
Anteil Anteil an Isomeren und hoherf unktionellen Oligomeren. 
5 Geeignet sind Isocyanate oder Prepolymere auf der Basis von Poly- 
mer-MDI, wie sie von der BASF AG unter der Bezeichnung Lupranat®M 
10, Lupranat®M 20, Lupranat®M 50, Lupranat®M 70, Lupranat®M 200 
vertrieben werden, oder deren Mischungen bzw. Prepolymere. Der 
NCO-Gehalt der mindestens dif unktionellen Isocyanate a) sollte 
10 zwischen 25 und 32 Gew.-% liegen. Die Funktionalitat der minde- 
stens dif unktionellen Isocyanate a) sollte > 2, vorzugsweise 
zwischen 2,1 bis 3,0 sein. 

Es konnen auch Oligomere auf Basis von MDI verwendet werden, wie 
15 sie von der BASF AG unter der Bezeichnung Lupranat® MM 103 ver- 
trieben werden. Die eingesetzte Menge an Isocyanaten ergibt sich 
aus der Kennzahl bei der Umsetzung. Im allgemeinen sollte die 
Menge des eingesetzten Isocyanat kleiner 54 Gew.-%, bezogen auf 
das Gewicht des Isocyanataddukts , sein. 

20 

Als Katalysatoren konnen die ublichen und bekannten Urethan- 
Bildungskatalysatoren eingesetzt werden. Besonders bevorzugt 
werden fur das erf indungsgemaSe Verfahren tertiare Amine, wie 
Tri-n-propylamin, Triethylamin, Triisopentylamin, Diethylbenzyl- 

25 amin, Dimethylcyclohexylamin oder Methylmorpholin, eingesetzt. 
Falls in den Isocyanataddukten auch Isocyanuratgruppen eingebaut 
werden sollen, werden ubliche Trimerisierungskatalysatoren, wie 
Dabco® TMR 3 (N-Hydroxyalkyl-quaternar-ammoni\im-carboxylat , 
Lupragen N 600 (1,3, 5-Tris (3-dimethylaminopropyl) -hexahydro- 

30 s-triazin, Kaliumacetat , mit eingesetzt.. 

Falls erforderlich, kann die Warmeleitf ahigkeit der erfindungs- 
gemafcen Isocyanataddukte durch Zusatz von Ftillstoffen weiter 
erniedrigt werden. Bevorzugte Fiillstoffe sind Mikrohohlkugeln. 

35 Beispiele hierfxir sind Mikrohohlglaskugeln, beispielsweise Scotch- 
lite™ GlassBubbles von 3 M, Mikrokunststof f hohlkugeln, beispiels- 
weise Expancel® von AKZO NOBEL oder keramische Mikrohohlkugeln, 
beispielsweise Cenospheres® von Sphere Services INC. . Durch den 
Zusatz derartiger Fiillstoffe kann die Warmeleitf ahigkeit der 

40 erf indungsgemaSen Isocyanataddukte bis auf Werte von kleiner 
0,14 W/m*K gesenkt werden. 

Falls erforderlich, konnen weitere ubliche Hilfs- und/oder 
Zusatzstof fe, wie sie in der Polyurethanchemie ublich sind, 
45 mit verwendet werden. 
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Die erf indungsgemaEen Isocyanataddukte eignen sich besonders fur 
den Einsatz als Rohrisolierungen im Of f-Shore-Bereich, aber auch 
im Schiffsbau, fur den Einsatz in Sandwich-Plate-Systemen und fur- 
die Anwendung im Bauwesen als Isolierstege fur Txiren und Fenster. 

5 

Zur Herstellung der erf indungsgemafcen Isocyanataddukte werden zu- 
nachst das Isocyanat a) und die Verbindungen mit mindestens zwei 
mit Isocyanatgruppen reaktiven Wasserstof f atomen b) miteinander 
vermischt. Dies kann manuell, vorzugsweise jedoch unter Verwen- 

10 dung der bekannten Mischaggregate , insbesondere Mischkopfe, ge- 
schehen. Es ist in der Praxis iiblich, zu den Verbindungen mit 
mindestens zwei mit Isocyanatgruppen reaktiven Wasserstof f atomen 
b) die Katalysatoren c) sowie die gegebenenf alls mitverwendeten 
Fiillstoffe und anderen Hilfs- und/oder Zusatzstoffe zuzusetzen. 

15 Diese Mischung wird zumeist als Polyolkomponente bezeichnet. 

Das Aufbringen der Reaktionsmischung auf die zu beschichtenden 
Flachen erfolgt nach bekannten Verfahren. Beispiele hierfiir sind 
das RotationsgieSverfahren, das FormgieSverf ahren und das Misch- 
20 topfverf ahren. 

Beim RotationsgieSverf ahren wird mittels einer Filmduse ein 
thixotropierendes Reaktionsgemisch auf. ein sich axial drehendes 
Rohr aufgegossen, wobei uber den Vorschub der Diise die gewiinschte 
25 Beschichtungsdicke eingestellt wird. 

Beim Formgie&verf ahren wird ein vorbehandelter Rohrabschnitt in 
eine mit Trennmittel behandelte temperierte Form eingelegt, die 
Form geschlossen, geneigt und an der tief sten Stelle liber einen 
30 Schlauch steigend gefullt, bis das reagierende Polyurethangemisch 
an der hochsten Stelle aus . der Form austritt . 

Beim Mischtopf verfahren wird ein bereits reagierendes Poly- 
urethansystem, welches durch eine PUR-Dosiermaschine vorgemischt 
35 ist, in einen am Boden offenen Mischtopf geleitet. Gleichzeitig 
wird mittels eines Schneckendosiergerates eine definierte Menge 
an Mikrohohlkugeln eindosiert. Durch eine regulierbare Austritts- 
offnung kann das Reaktionsgemisch auf ein rotierendes Rohr oder 
in eine Form gebracht werden. 

40 

Die in den Beispielen angefuhrten Warmeleitf ahigkeiten wurden 
nach der dynamischen Hitzdrahtmethode bestimmt. Dabei dient der 
in die Probe eingebettete Draht gleichzeitig als Heizelement und 
Temperatur sensor . Wahrend der Messung wird der Draht mit einer 
45 konstanten elektrischen Leistung beheizt. Die zeitliche Entwick- 
lung der mittleren Temperatur des Hitzdrahtes lasst sich anhand 
des temperaturabhangigen Drahtwiderstandes erfassen. Dieser 
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Temperaturverlauf hangt von der Warmeleitf ahigkeit der Probe ab. 
Die Warmeleitf ahigkeit der Probe wird durch Anpassung einer ana- 
lytischen Ldsung, publiziert von Ebert H.-P.et al . High Temp.- 
High Press, 1993, 25, 3 91-402, an diesen zeitabhangigen Tempera- 
5 turverlauf unter Beriicksichtigung des thermischen Kontaktwider- 
standes zwischen Probe und Draht sowie von Warmeverlusten in 
axialer Richtung ermittelt. 

Die erf indungsgemafcen Isocyanataddukte sind im wesentlichen kom- 
10 pakt und weisen so geringe Warmeleitf ahigkeiten auf , da£ sie 

prinzipiell auch ohne den Zusatz von Fiillstoffen zur Warmeisolie- 
rung eingesetzt werden konnen. Die Herstellung kann ohne Probleme 
auf iiblichen Anlagen erfolgen. 

15 Die Erfindung soil an den nachstehenden Beispielen naher 
erlautert werden. 

Vergleichsbeispiel 1 : 

20 {Component e A 

95,0 Gewichtsteile Polyetheralkohol , OH-Zahl 490, hergestellt 

durch Polyaddition von 70 % Propylenoxid an Sorbitol 
5,0 Gewichtsteile Zeolith-Paste 

25 0,7 Gewichtsteile Dimethylcyclohexylamin 

Komponente B 

125 Gewichtsteile Lupranat® MM 103 

30 Mischungsverhaltnis A: B = 100: 124 
Warmeleitf ahigkeit : 0,243 W/m*K 

Vergleichsbeispiel 2 : 

35 Komponente A 

95,0 Gewichtsteile Polyetheralkohol, OH-Zahl 490, hergestellt 

durch Polyaddition von 66% Propylenoxid an Saccharose/ 
Glycerin 

40 5,0 Gewichtsteile Zeolith-Paste 

0,7 Gewichtsteile Dimethylcyclohexylamin 



45 
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Komponente B 

125 Gewichtsteile Lupranat® MM 103 

Mischungsverhaltnis A: B = 100: 124 
5 Warmeleitfahigkeit: 0,256 W/m*K 

Vergleichsbeispiel 3 : 



Komponente A 



10 



100,0 Gewichtsteile Polyesteralkphol , Veresterungsprodukt aus 
Adipinsaure und Ethyl englykol , OH-Zahl 55, 
11,0 Gewichtsteile Butandiol- 1,4 
1,0 Gewichtsteile Trimethylolpropan 
15 1,0 Gewichtsteile Stabilisator 

Komponente B 



47,5 Gewichtsteile Lupranat MES 
20 Mischungsverhaltnis A: B = 100: 42 
Warmeleitfahigkeit: 0,208 W/m*K 
Kristallinitat: 15 J/g 

Vergleichsbeispiel 4 : 

25 

Komponente A 



100,0 Gewichtsteile Polyetheralkohol , Polytetrahydrofuran, 
OH-Zahl 56, 
30 11,0 Gewichtsteile Butandiol- 1,4 

1,0 Gewichtsteile Trimethylolpropan 
1,0 Gewichtsteile Stabilisator 



Komponente B 

35 

47,5 Gewichtsteile Lupranat® MES 

Mischungsverhaltnis A: B = 100: 42 
Warmeleitfahigkeit : 0,211 W/m*K 
Kristallinitat: 13 J/g 



45 
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Beispiel 1 
Komponente A 

5 43,9 Gewichtsteile Polyetheralkohol , OH-Zahl 104, hergestellt 
durch Polyaddition von Propylenoxid an Propylenglykol 
27,5 Gewichtsteile Polyetheralkohol, OH-Zahl 55, hergestellt 

durch Polyaddition von 86% Propylenoxid und 10 % Ethylen- 
oxid an Glycerin 
10 18,0 Gewichtsteile Dipropylenglykol 

5,0 Gewichtsteile Polyetheralkohol, OH-Zahl 490, Polyaddition 

von 7 0% Propylenoxid an Sorbitol 
5,0 Gewichtsteile Zeolith-Paste 
0,5 Gewichtsteile DC-MSA Antifoam 
15 0,1 Gew.-Teile Kaliumacetat 

Komponente B 

Lupranat® M 2 OS 

20 

Mischungsverhaltnis A: B = 100: 60 
Kennzahl 101 

Warmeleitf ahigkeit : 0, 173 .W/m*K 
MDI-Gehalt: 37,5% 
25 Aromatengehalt : 21,6% 

Kristallinitat : nicht nachweisbar 

Durch Zugabe von 19 Gew.-% (in PUR) 3M - Scotchlite Glasbubbles® 
Typ S 32 wurde eine Warmeleitf ahigkeit von ca. 0,135 W/m*K er- 
30 reicht. 

Beispiel 2 

Komponente A 

35 

26,25 Gewichtsteile Polyetheralkohol, OH-Zahl 104, hergestellt 

durch Polyaddition von Propylenoxid an Propylenglykol 
27,5 Gewichtsteile Polyetheralkohol, OH-Zahl 55, hergestellt 
durch Polyaddition von 86 % Propylenoxid und 10 % 
40 Ethylenoxid an Glycerin* 

14,7 Gewichtsteile Dipropylenglykol 
5,0 Gewichtsteile Polyetheralkohol, OH-Zahl 490, hergestellt 
durch Polyaddition von 70 % Propylenoxid an Sorbitol 
21,0 Gewichtsteile Polyetheralkohol, OH-Zahl 28, hergestellt 
45 durch Polyaddition von 14 % Ethylenoxid und 84 % 

Propylenoxid an Glycerin 
5,0 Gewichtsteile Zeolith-Paste 
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0,5 Gewichtsteile DC-MSA Antifoam 
0,05 Gewichtsteile Kaliumacetat 

Komponente B . 

5 

Lupranat® M 20S 



Mischungsverhaltnis 
Kennzahl 101 
10 Warmeleitf ahigkeit : 
MDI-Gehalt: 
Aromatengehalt : 
Kristallinitat : 

15 Beispiel 3 



:B = 100: 50 

0, 164 W/m*K 
33 , 3% 

19,2 Gew. -% 
nicht nachweisbar 



Komponente A 



79,10 Gewichtsteile Polyetheralkohol , OH-Zahl 35, hergestellt 
20 durch Polyaddition von 84% Propylenoxid und 13 % Ethylen- 

oxid an Glycerin 
15,90 Gewichtsteile Polyetheralkohol, OH-Zahl 490, hergestellt 
durch Polyaddition von 70% Propylenoxid an Sorbitol 
5,0 Gewichtsteile Zeolith-Paste 
25 0,7 Gewichtsteile Dimethylcyclohexylamin 



Komponente B 
Lupranat M 20 W 

30 

Mischungsverhaltnis. A: B = 100: 26,5 
Kennzahl 105 

Warmeleitf ahigkeit: 0,179 W/m*K 
MDI-Gehalt: 20,9% 
35 Aromatengehalt: 12,0 Gew. -% 

Kristallinitat: nicht nachweisbar 



Beispiel 4 



40 Komponente A 



81,40 Gewichtsteile Polyetheralkohol, OH-Zahl 35, hergestellt 
durch Polyaddition von 84 % Propylenoxid und 13 % 
Ethylenoxid an Glycerin 
45 12,60 Gewichtsteile Polyetheralkohol, OH-Zahl 490, hergestellt 
durch Polyaddition von 66 % Propylenoxid an Saccharose/ 
Glycerin 
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1,00 Gewichtsteile Propyl englykol 

5 , 0 Gewichtsteile Zeolith-Paste 

0,5 Gewichtsteile Dimethyl eye lohexylamin 

5 Komponente B 

Lupranat® M 10 W 



• Mis chungs verhaltnis A: B = 100: 26,1 
10 Kennzahl 105 

Warmeleitfahigkeit: 0,171 W/m*K 
MDI-Gehalt: 20,7% 
Aromatengehalt : 11,9 Gew . -% 

Kristallinitat: nicht nachweisbar 

15 

Beispiel 5 : 
Komponente A 



20 7.4,00 Gewichtsteile Polyetheralkohol , OH-Zahl 35, hergestellt 

durch Polyaddition von 84% Propylenoxid und 13 % Ethylen- 
oxid an Glycerin 
5,00 Gewichtsteile Polyetheralkohol, OHZ 490, hergestellt 

durch Polyaddition von 66% Propylenoxid an Saccharose/ 
25 Glycerin 

6,00 Gewichtsteile Dipropylenglycol 
5,0 Gewichtsteile Zeolith-Paste 
10,0 Gewichtsteile 3M - Scotchlite Glass Bubbles Kl 
0,5 Gewichtsteile Dimethylcyclohexylamin 

30 

Komponente B 

Lupranat® M 20W 

35 Mischungsverhaltnis A: B = 100: 25,4 
Kennzahl 105 

Warmeleitfahigkeit: 0,110 W/m*K 
MDI-Gehalt : 20,3% 
Aromatengehalt: 11,7 Gew.-% 

40 Kristallinitat: 5,5J/g 



45 
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Beispiel 6 
Komponente A 

5 81,40 Gewichtsteile Polyetheralkohol , OH-Zahl 35, hergestellt 
durch Polyaddition von 84 % Propylenoxid und 13 % 
Ethylenoxid an Glycerin 
12,60 Gewichtsteile Polyetheralkohol, OH-Zahl 490, hergestellt 
durch Polyaddition von 66 % Propylenoxid an Saccharose/ 
10 Glycerin 

1,00 Gewichtsteile Propylenglykol 

5,0 Gewichtsteile Zeolith-Paste 

0,5 Gewichtsteile Dimethyl eye lohexylamin 

15 Komponente B 

Lupranat® M 20 W 

Mischungsverhaltnis A: B = 100: 21,4 
20 Kennzahl 85 

Warmeleitfahigkeit : 0,162 W/m*K 

MDI-Gehalt: 16,9 % 

Aromatengehalt : 9,7 Gew.-% 

Kristallinitat : nicht nachweisbar 

25 



30 



35 



40 



45 
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Iso cy ana t adduk t e 
Zusammenf assung 

5 

Gegenstand der Erfindung sind Isocyanataddukte , herstellbar durch 
Umsetzung mindestens eines Polyisocyanats mit Verbindungen mit 
mindestens zwei mit Isocyanatgruppen reaktiven Wasserstof fatomen, 
mit einem kristallinen Anteil von kleiner 10 J/g, bestimmt durch 
10 Differential-Scanning Calorimetrie nach DIN 51 004 bei 20K/min 
von Raumtemperatur bis 250°C unter Verwendung von Sticks toff mit 
31/h als Tragergas und einem Aromatengehalt , angegeben als 
Kohl ens tof f atome in aromatischen Ringen, von kleiner als 31 
Gew.-%, bezogen auf das Gesamtgewicht der Isocyanataddukte. 

15 



20 



25 



30 



40 



45 



